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为了快速挥去提取后的石油醚 ,宜采用 30℃～60℃

沸程的石油醚。

皂化法的最低检出浓度为 015 % (以脂肪计) 。

在实际使用时 ,必须作阴性对照和阳性对照。严格

控制碱的浓度和皂化时间 ,皂化时为了溶液温度均

衡 ,可以适时摇动三角瓶。皂化完毕后 ,趁热加入沸

腾的蒸馏水后 ,应尽快观察结果。特别是饼干试样 ,

含有动物油脂 ,温度降低后易发生凝固现象。我们

采用该法对北京市场上销售的饼干、大米和食用油

进行了监测 ,结果见另文。

荧光法的适用范围有限 ,因为液体石蜡类矿物

油无荧光。但其灵敏度较皂化法高。制备阳性试样

所加矿物油应为有荧光的机油类 ,而不能用液体石

蜡类矿物油。

为保证检测结果的准确可靠 ,对同一试样应采

用两种方法进行比对实验。
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西瓜子中矿物油定性测定及结果分析

沈向红　吴平谷　俞　莎　于　村　陆德胜　刘翠英

(浙江省疾病预防控制中心 ,浙江　杭州　310009)

　　矿物油系石油提炼过程中的烃类混合物 ,具有

润滑、抛光、消泡、抑菌等作用 ,它不被肠道吸收。

1998年浙江省曾发生因食用含有矿物油的饼干引

起的数百人食物中毒事件。[1 ]
2000年 12月 ,我们首

次从金华市卫生防疫站查封的西瓜子中检出矿物

油 ,为了解瓜子中使用矿物油的情况 ,我中心对杭州

等地采集的瓜子及送检的瓜子提取物进行了矿物油

检测 ,并对 GBΠT 5009137 - 1996 中 411012
[2 ]方法作

了部分改动 ,降低了假阳性 ,同时进行气质联用仪的

测定 ,提高了准确率。

1　材料与方法

111　材料　

试样　市售瓜子 45份 ;瓜子抛光膏、食品包装

石蜡、瓜子抛光伴侣各 1份 ,甘油 2份 ,均由各级卫

生监督部门采集。

试剂　石油醚 (30℃～60℃沸程) 、95 %乙醇、氢

氧化钾、正己烷、液体石蜡均为分析纯。

112　仪器 　惠普 HP6890GCΠ5973MS气质联用仪、

HP - 5MS交联弹性毛细管石英柱 30 m×0. 25 mm×

0. 25μm。

113　方法　

化学法定性　取试样 1 000 g左右用石油醚浸

提油脂 ,水浴挥干石油醚后 ,吸取 1 mL试样于 50 mL

比色管中 ,加 3 :2氢氧化钾 2 mL ,加 15～20 mL 95 %

乙醇 ,上加小漏斗 ,水浴回流 5～7 min ,立即加入热

水 ,观察判断。(A)加入热水后发生浑浊且表面有

油花判为阳性。(B)加入热水后发生浑浊 ,但未见

油花 ,将试管剧烈振摇观察泡沫消失速度 ;1)若消失

很快 ,再将其加热数分钟看有无油花 ,若有为阳性 ,

若无则判为可疑 ,用质谱进一步定性。2)若泡沫消

失缓慢且无油花 ,可判为阴性。(C)透明清亮者判

为阴性。

气质分析定性

色谱条件 　载气 He ,流速 019 mLΠmin ,柱温

100℃(保持 3 min) ,10℃Πmin升温到 280℃(保持 10

min) ,进样口温度 :290℃,分流进样 ,进样量 110μL ,

分流比 50 :1。

质谱条件　离子流温度 230℃, EI电子能量 70

ev ,扫描方式 5 can ,质量范围 50～600 cmu。

方法　吸取油样 011μL ,加正己烷溶解 ,取 110

mL进样分析。判定 :按照总离子图 ,以棒图图库检

索 ,似碳氢化合物 (直链烷烃、支链烷烃、环状烷烃)

形式存在为阳性 ,同时以白油作阳性对照。
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2　结果

211　试样及提取物感官检验　含有矿物油的瓜子

表面光滑明亮 ,手摸干燥 ,声音脆响。不含矿物油的

瓜子表面暗淡无光 ,不滑 ,声音沉闷 ;石油醚提取物

有的呈蜡状固体 ,色灰白 ,有的呈淡黄色液体 ,无味。

212　50 份试样矿物油检验结果见表 1。表 1 显示

瓜子抛光膏、炒瓜子用的“甘油”均含有矿物油 ,食品

包装石蜡也呈阳性。

表 1　矿物油定性检测结果 份　　　

试样数
化学法 质谱法

阳性数 阴性数 阳性数 阴性数

瓜　　子 45 34 11 34 11

甘　　油 2 2 0 2 0

抛 光 膏 1 1 0 1 0

包装石蜡 1 1 0 1 0

抛光伴侣 1 0 1 0 1

合　　计 50 38 12 38 12

213　气一质联用仪分析结果　总离子流色谱图显

示本次测定的矿物油约有 20多种 ,由棒图显示质谱

的主要碎片有 (mΠz) 57、71、85、99、113、127、155、183、

197、211、225、239、253、267、281、295 等 ,这些碎片之

间相差“ - CH2 - ”基团分子量 ,同时再与标准图谱

对照判定这些为烷烃结构。其中一部分是直链烷

烃 ,也有部分是支链烷烃。经液相色谱测定矿物油

阳性的石油醚提取物中无脂肪酸。

214　含矿物油瓜子在不同地区的分布　被检瓜子

采自我省 7 个地区 ,产地分布浙江、上海、江苏、安

徽、甘肃 5省 14个地区。含矿物油的瓜子在以上 5

省 14地区都有检出。由此说明瓜子中添加矿物油

的现象比较普遍 ,并且涉及到合资企业、知名企业生

产的产品。

3　讨论

311　GBΠT 5009137 - 1996 　方法测定矿物油 ,时常

因出现皂化不完全而产生假阳性 ,造成判断错误且

该方法大批试样检测时操作麻烦。为此我们对方法

作了些改动 ,加大了氢氧化钾的用量 ,由 1 mL 增加

到 2 mL ,并且适当延长皂化时间 ,将反应在试管中

进行 ,便于观察和批量试样的测定 ,简化了操作。在

结果判断时增加振摇观察泡沫消失速度。因为矿物

油具有消泡作用 ,含有矿物油的试管其泡沫消失快 ,

矿物油阴性的试管其泡沫致密且维持时间长。这对

于只有浑浊无油花的试管增加了一项判定依据 ,明

显减少了假阳性。本次测定结果与气—质分析结果

完全一致。

312　矿物油系泛指除动植物油之外的石油烃类产

品 ,如柴油、润滑油、石蜡、白油等。液体石蜡是作为

被膜剂在食品中使用。GB 2760 - 1996《食品添加剂

使用卫生标准》中规定液体石蜡用于面包脱膜、发酵

工艺用、软糖及鸡蛋保鲜。瓜子中使用矿物油进行

抛光 ,随意扩大食品添加剂的使用范围 ,明显是违法

行为。在本次事件中发现有 2份试样是一些不法人

员将矿物油作为甘油销售 ,使企业在瓜子中误为甘

油使用造成矿物油定性试验阳性 ,这种现象应引起

有关部门的重视。

313　本次监测中发现有的瓜子中还检出固体石蜡 ,

其石油醚浸提物呈灰白色蜡样固状物。瓜子抛光膏

中含有石蜡 ,食品包装石蜡就是固体石蜡 ,这些都被

添加到瓜子中。石蜡也是被膜剂 ,在 GB 2760 - 1996

《食品添加剂使用卫生标准》中规定用于胶姆糖基础

剂 ,故瓜子中石蜡是禁用的。此外石蜡不被人体吸

收 ,长期食用会导致消化功能障碍 ,危害身体健康。

314　从 1998 年饼干喷涂油引起食物中毒以来 ,相

继出现了“毒”米、“毒”瓜子事件 ,说明应加强对食品

添加剂使用情况的监督检查力度 ,并通过舆论加强

国家《食品添加剂使用卫生标准》等标准的宣传教

育 ,使公众了解相关国家标准 ,防止出现类似事件。
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